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Synthese chimique comportant un traitement thermique par 
chauffage dielectrique intermittent, combine a un systeme de 

recirculation 



5 

Sects ur technique de invention et probieme pose : 

Quelle que soit la complexite de la molecule a fabriquer, le chimiste 
recherche a reduire les temps de reaction et le nombre des etapes 
necessaires a la synthese de ladite molecule dans un souci constant de 
10 rentabilite. 

De nombreuses etudes ont et6 menees dans le but de maTtriser les 
differents parametres pouvant influer le deroulement d'une reaction et sa 
Vitesse. Les adjuvants tels que les solvants, les catalyseurs ont/ ete 
largement exploits. Bien que ces composes dopent le milieu 
15 reactionnel, ils sont parfois toxiques pour Phomme et Penvironnement' et 
its hecessitent des post-traitements, economiquement desavantageux 
tels que la neutralisation, le lavage, le sechage, la filtration, 

Aujourd'hui, la tendance est aux procedes de fabrication simples, 
economiques, respectueux de Phomme et de son environnement. 

20 Des procedes physiques ont ete testes : Putilisation des ultra-sons, des 
hautes frequences et recemment des micro-ondes. 

Les differents essais menes k Paide du chauffage dielectrique, c'est a 
dire du chauffage sous frequences micro-ondes ou hautes frequences 
ont rdvele Pinteret de cette nouvelle technologie : le chauffage 
25 dielectrique permet en effet des gains de temps et d'energie 
considerables, combines a un coOt d'investissement plus faible ; les 
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reactions ne necessitent plus I'emploi de solvant ni de catalyseur ; le 
'burn-up' et les reactions indesirees sont evites. 

Les applicateurs hautes frequences et micro-ondes actuels sont 
nombreux mais ils sont tous configures de maniere a ce que le milieu 
5 reactionnel soit expose en permanence aux ondes electromagnetiques 
pour pouvoir beneficier des avantages incombant a cette nouvelle 
technologie. La quantite de matiere traitee est limitee : elle depend en 
• effet des dimensions des guides d'onde, eux memes standardises. 



10 Resume de ^invention : 

Le demandeur a decouvert un nouveau proc6de de traitement 
thermique implique dans une synthese chimique: le chauffage 
dielectrique intermittent combine k un systeme de recirculation. Les 
reactifs sont soumis k des ondes electromagnetiques de maniere 
15 intermittente a Taide d'un systeme de recirculation. Les ondes 
electromagnetiques sont choisies dans les frequences allant de 300GHz 
a 3MHz. 



Ce precede est original et Sconomique : ii permet de travailler a 
20 differentes echelles, aussi bien a Techelle laboratoire, semi-industrielle 
ou industrielle, sans perdre les avantages du chauffage dielectrique 
continu. 



Applications : 

25 L'invention permet de realiser des traitements thermiques efficaces et 
rapides a differentes echelles, aussi bien a Techelle laboratoire, semi- 
industrielle ou industrielle. 
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La presente invention concerne toutes les « applications thermiques » 
c'est-a-dire les syntheses chimiques impliquant un traitement thermique 
et qui font intervenir un seul reactif, ou un melange de reactifs, en 
proportions variables, avec ou sans catalyseurs, avec ou sans gaz de 
5 « process » . 

En tant qu' « applications thermiques », on peut citer, a titre 
d'exemples non limitatifs, les reactions d'esterification, transesterification, 
epoxydation, sulfatation, phosphitation, hydrogenation, peroxydation, 
isomerisation, deshydratation, quaternisation, amidification, 
10 polymerisaiion, poiycondensation, et tous les traitements usuels comme 
la decoloration, la desodorisation et les autres systemes d'elimination de 
composes volatils. 

L'invention s'applique eh fait tout particulierement a toutes les reactions ■ 
de la « lipochimie ». i 

15 Cette technique innovante permet par exemple de fabriquer des y 
polymeres d'acides gras insatures, d'esters d'acides gras insatures, 
d'hydrocarbures insatures ou de derives de ces produits a I'aide d'un ^ 
chauffage dielectrique intermittent sous micro-ondes. Le demandeur a 
depose sur ce sujet une demande de brevet FR 98 13770 et une 

20 demande de brevet PCT WO 00 / 26265' ( PCT/FR 99 / 02646). 



Art anterieur : 

Le secteur technique de la presente invention concerne I'utilisation des 
ondes electromagnetiques micro-ondes ou hautes frequences pour tout 
25 traitement thermique. 



> Les frequences MO et HF 

Les frequences micro-ondes MO sont comprises entre environ 300 MHz 
et environ 30 GHz, preferentiellement a 915 MHz (frequence autorisee 



avec une tolerance de 1 .4%) ou a 2.45 GHz (frequence autorisee avec 
une tolerance de 2%). 

Les hautes frequences HF sont comprises entre environ 3 MHz et 
environ 300MHz, preferentiellement a 13.56 MHz (frequence autorisee 
avec une tolerance de 0.05%) ou a 27.12 MHz (frequence autorisee 
avec une tolerance de 0.6%). 



> La puissance absorbSe 

La puissance absorbee Pa est fonction de la puissance incidente Pi et 
des pertes du systeme. 

Pour un produit qui absorbs peu les ondes electromagnetiques et pour 
une puissance incidente donnee Pi, la puissance absorbee Pa diminue 
et les pertes augmentent, en particulier celles par electricite statique. 

En effet, : 

Pi a Pa + pertes 

Avec : 

Pi = puissance incidente en W 

Pa = puissance absorbee en W 

Pertes = pertes calorifiques + electricite statique 

La puissance absorbee (en Watt) par un materiau sous traitement HF ou 
MO est donnee par la formule suivante : 

Pa = kfe"E 2 V 



Avec : 

Pa : puissance absorbee en W. 

E ; champ electrique cree au sein du materiau en V/cm. 

f : frequence de I'onde 

K : constante (M.K.S.A) = 5.56.10" 13 

V : volume du materiau en cm 3 . 

e" :facteur de pertes de materiau = e'tang8 

e' : permitivite relative reelle du materiau = e 0 *e r 

£o . permitivite du vide 

s R . constante dielectrique : 

tangS : angle de pertes 

£* traduit I'aptitude d'un materiau a s'orienter dans ie champ et tangS sa 
capacite a degager de la chaleur. 

Remarque : pour I'air oil !e vide, e' = 1 (valeur la plus faible pour e*) et 
tang8 = 0, soit e"=0. 

> rype d'applicateurs d'energie 

Le choix du type d'applicateur d'energie depend de la technologie 
utilisee (hautes frequences ou micro-ondes), des caracteristiques 
dimensionnelles du produit a traiter et de son mode de traitement. 

Pour les applicateurs hautes frequences, il s'agit essentiellement : 
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- cTappIicateurs de type capacitif formes de deux armatures de 
condenseur entre lesquelles est appliquee la tension haute 
frequence du generateur. lis sont utilises pour le traitement 
thermique de materiaux dont le volume constitue un 

5 parallelepipede dont Tun des cotes est suffisamment epais 

(>10mm). 

- d'applicateurs a barreaux pour materiaux plans, constitues 
d'electrodes tubulaires ou en barres. lis sont utilises pour le 
traitement thermique de materiaux dont le volume constitue un 

1 o parallelepipede dont Tun des cotes n'est pas suffisamment epais 

(<10mm). 

- d'applicateurs pour materiaux filiformes, formes de boucles. 



Pour les applicateurs micro-ondes, on peut citer : 
15 - les applicateurs a champ localise : cavite monomodale 

- les applicateurs a champ diffus : cavite multimodale 

- les applicateurs a champ proche : guide a antennes rayonnantes 

Parmi ces applicateurs micro-ondes, il existe sur le marche par 
exemple : 

20 - le synthewave 402 et le synthewave 1000 qui sont constitues de 
reacteurs de 1mL a 100ml ou 600mL. 

- le Discover avec des reacteurs del a 125mL 

- TEthos MR de capacite inferieure a 400mL 
> risques de claquage ou arcs electriques 

25 Le Demandeur a depose une demande de brevet FR N°01 08906 
concernant un appareillage perfectionne pour la mise en oeuvre du 
chauffage dielectrique. Dans ledit brevet, Pinvention concerne une 
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nouvelle forme ou geometrie de cheminee, notamment une cheminee de 
forme ou geometrie conique, qui permet de chauffer tout type de produit 
sous frequences micro-ondes ou hautes frequences, en statique ou en 
dynamique avec une densite de puissance importante sans risque d'arcs 
5 eiectriques ou « claquage ». 

L'homme de Tart pourra s'y reporter pour plus de details. Pour sa 
convenance, en voici un resume : 

- Dans le cas des molecules peu absorbantes, le choix des 
appiicateurs est compliqu6. Uapplicateur doit en effet transmettre 

10 beaucoup d'energie 6lectromagnetique au produit pour qu'il 

puisse chauffer tout en evitant les arcs eiectriques, 

- Le chauffage sous frequences micro-ondes est prefere aux hautes 
frequences pour lesquelles le risque de claquage est plus grand. 

- Le systeme « monomode » (champ localise) qui est forme de 
15 . cavites mono-modes resonnant a la frequence d'emission selon 

un rayonnement dans le sens du guide, est prefere au 
« multimode » (champ diffus). Le systeme monomode evite une 
distribution non homogene du champ electrique et la presence de 
points chauds. De la meme maniere, ce type de reacteur favorise. 
20 la stabilite des produits exposes. 

- L'applicateur monomode muni de cheminees cylindriques 
usuelles, le mieux adapte parmi tous les appiicateurs usuels aux 
molecules peu absorbantes, ne permet pas de travailler avec une 
forte densite de puissance sans risque de claquage. 

25 - Introduire dans le milieu reactionnel des composes polaires tels 
que I'eau, pour jouer le role d'intermediaire de transfert d'energie 
et reduire ainsi la densite de puissance necessaire n'est 
cependant pas satisfaisant. Des reactions secondares non 
desirees peuvent avoir lieu, des traitements supplementaires tels 

30 que la neutralisation, le lavage, le sechage ou la filtration peuvent 

etre necessaires pour purifier le produit en fin de reaction. 
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Une alternative pour pallier les problemes lies aux composes peu 
absorbants, consiste a evacuer Telectricite statique au fur et a 
mesure qu'elle se forme sur la paroi externe clu reacteur. Pour 
evacuer Telectricite statique, il faut soit favoriser une bonne 
ventilation par de Tair humide ou par un autre gaz comparable au 
niveau de ses constantes dielectriques (exemple : hexafluorure 
de souffre SF6 sous 1 bar) (1 fere solution), soit adapter les formes 
des cheminees de maniere a aerer ces dernieres (2* me solution). 
La premiere solution ne semble pas avantageuse pour des 
raisons de complexity d'installation. de securite et de cout. 

- Le Demandeur a decouvert une nouvelle forme ou geometrie de 
cheminee, notamment cheminee conique, qui permet de chauffer 
tout type de produits sous des frequences micro-ondes ou hautes 
frequences, en statique ou en dynamique, avec une densite de 
15 puissance importante sans risque d'arcs electriques ou 

« claquage ». 
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Description de ['invention : 

Le demandeur a decouvert un nouveau precede de traitement thermique 
20 qui consiste a soumettre le reactif, seul ou en melange, a des ondes 
electromagnetiques de maniere intermittente, a Taide d'un systeme de 
recirculation. 

Les ondes electromagnetiques sont choisies dans les frequences allant 
de 300GHz a 3MHz. 

25 Ce procede conserve les avantages du chauffage dielectrique 
permanent tout en augmentant la capacite de production. 



9 

> Descriptio n du materiel 

Le procede' par chauffage intermittent est simple et economique. II est 
constitue : 

- de pompes 

5 -de reacteurs soumis. au champ electromagnetique 

- d'un systems dielectrique : applicateurs cheminees, guides 
d'ondes generateur, iris, piston de court circuit, systemes de 
refroidissement 

- de reacteurs tampon 
10 -de bacs 

- d'un circuit de gaz, preferentiellement de gaz inerte tel que I'azote 

- de condenseurs 

- d'appareils de mesure 

1 5 Les pompes 

La ou les pompes sont a debit variable. 

II peut s'agir de pompe doseuse d'alimentation et/ou de pompe de 
recirculation et/ou de pompe a vide. Le debit de la pompe de 
recirculation influe sur le temps de passage d f une molecule sous les 
20 ondes. 

Les pompes peuvent etre choisies a titre indicatif parmi les pompes a 
palettes ou a piston. 

Les reacteurs so umis au champ electromagnetique 

Les reacteurs soumis au champ electromagnetique n'absorbent pas les 
25 ondes (pyrex, quartz...). 
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lis sont traditionnellement de forme cylindrique. 
lis sont pos'rtionnes a I'interieur des applicateurs. 



Systeme dielectrique : applicateurs cheminees. guides d'ondes 
5 generateur. iris, piston de court circuit, systemes de refroidissement 

Les applicateurs sont formes decavites monomodes qui resonnent a la 
frequence d'emission selon un rayonnement dans le sens du guide 
d'onde. 

Les cheminees empechent les fuites d'ondes vers I'exterieur du guide 
10 d'onde. Elles sont preferentiellement de forme cylindrique conique, 
comme indique dans la demande de FR N°01 08906 du present 
Demandeur pour limite'r la presence d'arcs electriques. 

Le ou les guides d'onde v§hiculent les ondes electromagnetiques. 
Chaque guide d'onde peut etre subdivise en deux et seulement deux 
15 guides d'ondes. 

Les generateurs utilises sont des generateurs micro-ondes ou hautes 
frequences 

Les frequences micro-ondes MO sont comprises entre environ 300 MHz 
et environ 30 GHz, preferentiellement a 915 MHz (frequence autorisee 
20 avec une tolerance de 1.4%) ou a 2.45 GHz (frequence autorisee avec 
une tolerance de 2%). 

Les hautes frequences HF sont comprises entre environ 3 MHz et 
environ 300MHz, preferentiellement a 13.56 MHz (frequence autorisee 
avec une tolerance de 0.05%) ou a 27.12 MHz (frequence autorisee 
25 avec une tolerance de 0.6%). 

Les generateurs sont munis d'organe de securite qui laisse passer les 
ondes incidentes et fait deriver les ondes reflechies vers une charge a 
eau ou les ondes sont absorbees 
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lis necessitent egalement I'usage d'iris, de piston de court circuit pour 
attenuer la puissance reflechie et favoriser I'absorption de la puissance 
emise par le generateur par le melange reactionnel. 

Le systeme est muni de systemes de refroidissement pour eviter toute 
5 surchauffe. 

Les reacteu rs tampon 

Les reacteurs tampon permettent de traiter une plus grande'quantite de 
melange reactionnel. 

10 

Les bacs 

Le systeme est muni de bac(s) d'alimentation, de bac(s) recette, de 
bac(s) de filtration. 

t 

15 Les circuits de aaz 

Les traitements thermiques sont realises sous une atmosphere normale 
ou riche en oxygene ou de preference inerte. 

Les a ppareils de mesufe 

20 Le systeme est equipe d'appareils de mesure tels que des manometres, 
des thermocouples, des debitmetres. 



Ce procede peut etre utilise en dynamique ou continu. 
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> Principe du chauffag e intermittent 



Tout le volume reactionnel n'est pas expose en permanence aux ondes 
mais toutes les molecules du melange reactionnel sont de mantere 
intermittente soumises au champ. 

5 

Differentes configurations sont envisageables pour mettre en oeuvre un 
chauffage dielectrique intermittent. 

La premiere est de soumettre plusieurs r^acteurs aux ondes 
electromagnetiques. Voir figure n°1 

10 La seconde est d'utiliser plusieurs applicateurs d'energie sur un merne 
reacteur. Voir figure n°2 



Le nombre d'applicateurs depend de la temperature a laquelle on 
souhaite travailler, de la quantite de produit a traiter, du temps de montee 
15 a la temperature reactionnelle, des constantes dielectriques des reactifs. 

L'homme de Tart comprendra que ces deux configurations ne sont pas 
les seules possibles et que Pinvention concerne toutes les autres 
positions intermediates. 



20 En plus, le demandeur a trouve un systeme original qui consiste a faire 
circuler le melange reactionnel en boucle, reduisant ainsi les couts 
d'investissement a capacite de production equivalente. Sans ce systeme 
de recirculation, il faudrait en effet utiliser un reacteur de grandes 
dimensions et une multitude d'applicateurs pour arriver a chauffer la 

25 meme quantite de produits et arriver au resultat souhaite, ce qui 
entrainerait des couts enormes. 

Voir figure n°3 
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Le chauffage dielectrique intermittent combine a un systeme de 
recirculation permet d'augmenter les capacites de production, limitees 
avec le systeme de chauffage dielectrique permanent, represents sur la 
5 figure n°4 ou ia figure n°3 si les applicateurs recouvrent tout le volume a 
traiter. 



Ce procede peut etre utilise en dynamique ou continu. 



10 Selon cette configuration, tout le volume reactionnel n'est pas expose en 
permanence aux ondes mais toutes les molecules du melange - 
reactionnel sont de maniere intermittente spumises au champ. 



II est a noter que, selon ce principe, Tinvention n'aurait logiquement pas..;^ 
15 du fonctionner, c ! est-a-dire n'aurait logiquement pas du produire de bons 
resultats. En effet, une molecule sera sdumise aux ondes 
electromagnetiques seulement durant une. fraction de son temps de 
circulation, par exemple 1s toutes les 10 s. Tout homme de metier 
comprend que cela aurait du produire des resultats soit tres faibles 
20 (procede inefficace) soit nuls : or , de maniere surprenante, on obtient 
au contraire de tres bpns resultats, cf. ci-dessous, et avec les avantages 
importants egalement mentionnes ici. 



> Volume expose au champ 6lectromagnetique 

25 Le volume expose au champ §Iectromagn6tique est calcule selon la 
formule ci-dessous : 

V (expose au champ) = n * R 2 *H 
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Avec : 

R = rayon du reacteur expose au champ 
H = hauteur du reacteur expose au champ.. 



5 Parametre H : 

La hauteur du reacteur expose au champ correspond traditionnellement 
a celle du guide d'onde pour permettre de traiter en una seule fois le 
maximum de matiere 

Prenons le cas de traitements thermiques sous micro-onde monomode, 
10 a 2450MHz. La hauteur du guide d'onde en mode TE 0.1 (Transverse 
Electrique) vaut 45mm. Le mode fondamental d'excitation TE 0.1 permet 
a I'onde de se propager selon une seule arche, contrairement au mode 
TE0.2 qui presente deux maxima de champ, impliquant un chauffage 
moins homogene. 

15 Prenons le cas de traitements thermiques sous micro-onde monomode, 
a 915Hz. La hauteur du guide d'onde est egale dans ce cas a 124 mm. 

Parametre R 

Le reacteur est traditionnellement de forme cylindrique. Son diametre ne 
peut pas depasser la largeur du guide d'onde. 

20 Dans le cas des appiicateurs micro-onde monomode, sous 2450MHz, la 
largeur du guide d'onde preconisee pour rester en mode TE 0.1 
(Transverse Electrique) se situe entre 70 et 100 mm environ, et plus 
particulierement a 90mm. 



Dans le cas des appiicateurs micro-onde monomode, sous 915MHz, la 
25 largeur du guide d'onde preconisee pour rester en mode TE 0.1 
(Transverse Electrique) se situe vers 250mm. 
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> Avantaaes du chauffage dielectrique intermittent 

Contrairement aux systemes dielectriques usuels, la presente invention 
permet de maniere surprenante de chauffer des volumes de matieres a 
I'echelle industrielle tout en gardant le procede economique. Pour cela, il 
5 a con?u un procede par chauffage dielectrique intermittent, combine a un 
systeme de recirculation. ■ 

Le Demandeur demontre par cette presente invention que les reactifs 
beneficient des avantages incombant a la technologie des ondes 
electromagnetiques, sans etre exposes en permanence au champ. En 
10 effet, les benefices du chauffage dielectrique sont conserves : 



1- temps de reaction reduit de maniere significative; 

2- reaction realises en une seule etape; 

3- non utilisation de solvant ; 

15 4- economie d'eriergie (car les temps sont significativement plus 
courts) ; 

* 

5- absence de "burn-up" et de sous-reactions. 



R4actifs : 

20 Pour la presente invention, le ou les reactifs peuvent etre choisis parmi 
les produits absorbants peu les ondes electromagnetiques ou les 
produits absorbants beaucoup ou un melange des deux, additives ou 
non d'un ou de plusieurs catalyseurs ou adjuvants absorbant peu ou 
beaucoup et/ou de gaz de process. 

25 
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> huiles d'origine vegetale 

En tant qu'huiles d'origine vegetale, on peut mentionner, entre autres, 
I'huile de colza, I'huile de tournesol, I'huile d'arachide, I'huile d'olive, 
I'huile de noix, I'huile de mais, I'huile de soja, I'huile de lin, huile de 
carthame, huile de noyaux d'abricot, I'huile d'amande douce, I'huile de 
chanvre, I'huile de pepins de raisin, I'huile de coprah, i'huile de palme, 
I'huile de graine de coton, I'huile de babassu, I'huile de jojoba, I'huile de 
sesame, I'huile d'argan, I'huile de chardon marie, huile de pepins de 
courge, huile de framboise, I'huile de Karanja, I'huile de Neem, I'huile 
d'oeillette, I'huile de noix du Bresil, I'huile de ricin, I'huile de ricin 
deshydratee, I'huile de noisette, I'huile de germe de ble, I'huile de 
bourrache, I'huile d'onagre, I'huile de Tung, I'huile de tall ou « tall oil ». 



> huiles ou graisses d'origine animale 

En tant qu'huiles ou graisses d'origine animale, on peut citer entre 
autres, I'huile de cachalot, I'huile de dauphin, I'huile de baleine, I'huile 
de phoque, I'huile de sardine, I'huile de hareng, I'huile de squale, I'huile 
de foie de morue, I'huile de pied de bceuf, les graisses de bceuf, de pore, 
de cheval, de mouton (suits). 



> composants d'huiies animales ou vSgetales 

On peut egalement utiliser des composants d'huiies animales ou 
vegetales tel que le squalene extrait des insaponifiables des huiles 
vegetales (I'huile d'olive, I'huile d'arachide, I'huile de colza, I'huile de 
germe de mais, I'huile de coton, I'huile de lin, I'huile de germe de ble, 
I'huile de son de riz) ou bien contenu en grande quantite dans I'huile de 
squale. 
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Ces huiles et graisses d'origine animale ou vegetale, ainsi que leurs 
derives, peuvent subir un traitement prealable visant a les rendre plus 
reactifs ou au contraire moins reactifs. L'invention concerne aussi bien 
un reactif isole qu'un melange reactionnel comportant deux ou plusieurs 
5 composants. Ces melanges reactionnels peuvent comporter des 
proportions equivalentes de chaque composant ou certains composants 
peuvent etre majoritaires. 



> hydrocarbures 

10 En tant qu'hydrocarbures insatures, on peut citer, seul ou en melange, et 
a titre d'exemples non limitatifs, un alcene, par exemple un ou des 
hydrocarbures terpeniques, c'est a dire un ou des polymeres de 
Tisoprene, ou un ou des . polymeres de I'isobutene, du styrene, de 
Tethylene, du butadiene, de Tisoprene, du propene, ou un ou des v; 

15 copolymeres de ces alcenes. 

En tant qu'hydrocarbures satures, on peut citer, entre autres, les alcanes, V 
par exemple Tethane, le propane. 



> esters satures et/ou insatures 

20 En tant qu'esters d'acides gras satures et/ou insatures, on peut utiliser 
seul ou en melange et a titre d'exemples non limitatifs, un ou des esters 
obtenus par esterification entre un monoalcool et/ou polyol et au moins 
un acide gras sature et/ou insature ; des cires ; des beurres, des 
phospholipides ; des spingolipides ; des glucolipides. 

25 

> acides satur§s et/ou insatures 

En tant qu'acides gras insatures, on peut utiliser, seul ou en melange, et 
a titre d'exemples non limitatifs, un ou des acides satures comme Pacide 
caprylique, Tacide laurique, Tacide myristique, I'acide palmitique, I'acide 
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stearique, I'acide arachidique, I'acide behenique, I'acide lignocerique, 
I'acide cerotique, un ou des acides gras monoinsatures comme I'acide 
oleique, I'acide palmitoleique, I'acide myristique, I'acide petroselenique, 
I'acide erucique ; un ou des acides gras polyinsatures comme par 
exemple I'acide linoleique, les acides alpha et gamma linolenique, 
I'acide arachidonique ; I'EPA acide eicosapenten-5c- 8c-11c-14c-oTque, 
le DHA acide dodosahexen-4c-7c-10c-13c-16c-19c-o'ique, un ou des 
acides comprenant des dienes conjugues ou des trienes conjugues 
comme I'acide licanique, les isomeres des acides linoleiques et 
linoleniques ; un ou des acides comprenant un ou plusieurs groupes 
hydroxyles comme I'acide ricinoleique. 



> alcools 

Comme alcools, on peut mentionner, entre autre, le glycerol, le sorbitol, 
le sucrose, le mannitol, le xylitol, le neopentylglycol, le pentaerythritol, le 
saccharose, la galactose, le glucose, le maltose, le maltotriose, le 
fructose, le maltitol, le lactitol, le lactose, le ribose, le mellibiose, le 
cellobiose, le gentiobiose, I'aitrose, le gulose, les polyalkyleneglycols, 
les polyglycerols, les polyphenols, les alkylpolyglucosides, les 
polyglucosides, le glycol, le pentaerythritol, I'ethane 1,2 diol, le 1,4 
butanediol, 1,6 hexanediol, les aminoalcools (par exemple la 
diethanolamine DEA la triethanolamine TEA, 3-amino 1,2 propanediol), 
les epoxyalcools, les alcools gras satures ou insatures (exemple : 
myristyl alcool, oleyl alcool, lauryl alcool), les alcools lineaires ou 
ramifies, les vitamines (par exemple tocopherol, acide ascorbique, 
retinol), les sterols (dont les phytosterols), les hemiacetals (par exemple 
1-ethoxy -1-ethanol), les aminoalcools (par exemple 2-2'-amino ethoxy 
ethanol), les epoxyalcools (par exemple 2-3 epoxy-1-propanol), le 
propanol, I'ethanol, le methanol, le tetradecyl alcool et leurs analogues 



Les alcools ainsi que leurs derives peuvent subir un traitement prealable 
visant a les rendre plus reactifs ou au contraire moins reactifs comme par 
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exemple I'hydrogenation, I'hydroxylation, Pepoxydation, la phosphitation, 
lasulfonation. 



> Spoxydes 

5 En tant qu'epoxydes, on .peut utiliser seul ou en melange et a titre 
d'exemples non limitatifs, I'acide vernollque, I'acide cooronarique, 1,2- 
epoxy-9-decene, 3-4 epoxy-1-butene, 2-3 epoxy-1-propanol, des esters 
gras obtenus par esterification entre 2-3 epoxy-1-propanol et un acide 
gras (par exemple Cardura E10®). 

10 

> aminoalcoois 

En tant qu'aminoalcools, on peut utiliser seul ou en melange et a titre. 
d'exemples non limitatifs, la monoethanolamine MEA, la diethanolamine 
DEA la triethanolamine TEA, 3-amino 1,2 propanediol, 1 -amino 2- 
15 propanol, 2-2'-amino ethoxy ethanol. 



> amines ' 

Comme amines, on peut mentionner entre autre Tammoniaque, les 
amines alkyles primaires, secondaires, tertiaires (ex: methylamine; 
20 dimethylamine; trimethylamine; diethylamine), les amines grasses (ex : 
amines oleiques; amines alkyles de coco), les aminoalcoois (ex ; 
monoethanolamine MEA; diethanolamine DEA; triethanolamine TEA; 3- 
amino 1 ,2-propanediol; 1 -amino 2-propanol), les amines ethoxylees (2- 
2-amino ethoxy ethanol; amino 1-methoxy-3-propane). 

25 Toutes ces amines peuvent etre saturees ou non, lineaires ou ramifiees. 
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> catalyseurs 

Parmi les catalyseurs ou adjuvants, on entendra a titre d'exemples non 
limitatifs les catalyseurs acides usuels (acide paratoluenesulfonique, 
acide sulfurique, acide phosphorique, acide perchlorique...), les 
catalyseurs basiques usuels (soude, potasse, alcoolate de metaux 
alcalins et de metaux alcalino-terreux, acetate de sodium, triethylamines, 
derives de pyridine...), les resines acides et/ou basiques de type 
Amberlite™, Amberlyst™, Purolite™, Dowex™, Lewatit™, les zeolithes et 
les enzymes, les noirs de carbone et les fibres de carbone activees. 



L'invention sera mieux comprise a la lecture de la description qui va 
suivre, et des exemples non limitatifs ci-dessous. 



EXEMPLES 



Les exemples ci-dessous mettent en valeur I'interet de I'invention et 
permettront a I'homme de metier d'extrapoler facilement a d'autres 
dimensions et / ou geometries, sans sortir du cadre de I'invention. 

Les exemples suivants, nullement limitatifs, illustrent I'interet de 
I'invention. Ms visent a montrer que le procede par chauffage dielectrique 
intermittent est economique et permet de chauffer des volumes 
reactionnels a Pechelle industrielle, tout en beneficiant des avantages de 
cette technologie. 
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I- Volumes exposes aux ondes electromaqnettques 

Les essais sont realises a Techelle laboratoire et industriel a Paide de 2 
generateurs : 

- 1 generateur a magnetrons de 6kW fonctionnant a la frequence de 
5 2450MHz pour les traitements laboratoires 



- 1 generateur a magnetrons de 60kW fonctionnant a la frequence 
de 915MHz pour les traitements industriels 





D (mm) 


H (mm) 


Vexp 
unitaire 


Nb 

reacteurs 


Vexp total 


Pilote 


30 


45 


32 mL 


1 


32mL 


Industriel 


100 


124 


1L 


4 


4L 



10 Avec : 

D = diametre des reacteurs cylindriques = 2R 
H = hauteur du guide d'onde 

Vexp unitaire = volume expose en permanence aux ondes pour un 
reacteur 

15 Vexp totaI= volume expose en permanence aux ondes pour les 
reacteurs 

V (expose au champ) = n * R 2 *H 
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II- Comoaraison entre le chauffaae classiq ue et le chauffaqe 
dielectrique intermittent 

5 a - synthese de polv glycerol 

Les essais sont realises a 260°C, en presence de 2% d'acetate de 
' sodium de maniere a obtenir un polyglycerol de viscosite a 50°C egale a 
36Q0cP. 

lis font reference a la demande de brevet FR N°01 08906. 





V total 

de 
glycerol 


Rapport V 


Temps 
reactionnel 


Chauffage 

dielectrique 

intermittent 


pilote 


2 OOOmL 


1/62 


3h 


industriel 


200 L 


1/50 


6h30 


Chauffage 
classique 


Schou 




>72h 



Avec : 



V total de glycerol = volume total de glycerol traite 

Rapport V = rapport entre le volume expose aux ondes et le volume total 
traite 
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b- svnthese de esters de polvalvcerol 
Svnthese de di oletate de polyalycerol-fi 

Les essais sont realises en presence de 0.25% d'acetate de sodium a 
5 230°C. 

lis font reference a la derhande de brevet FR N°01 08906. 





V total du 
melange 


Rapport V 


Temps 
reactionnel 


Chauffage 

dielectrique 

intermittent 


2 OOOmL 


1/62 


2h10 


Chauffage 
classique 




4h30 . 



Avec : 

V total du melange = volume total traite 



10 Rapport V = rapport entre le volume expose aux ondes et le volume total 
traite 

Svnthese de t ristearate de polyglvcerol-2 

Les essais sont realises en presence de 0.25% d'acetate de sodium a 
15 260°C 

lis font reference a la demande de brevet FR N°01 08906. 
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V total du 
melange 


Rapport V 


Temps 
reactionnel 


Chauffage 

dielectrique 

intermittent 


2 OOOmL 


1/62 


1h40 


Chauffage 
ciassique 




4-5h 



Avec : 

V total du melange = volume total traite 

Rapport V = rapport entre le volume expose aux ondes et le volume total 
5 traite 



c- Conclusion : 

Meme si tout le volume reactionnel n'est pas expose aux ondes 
electromagnetiques, les temps reactionnels sous chauffage dielectrique 
10 intermittent sont nettement plus faibies que ceux obtenus par chauffage 
ciassique. 



HI- Comparaison entre le chauffa ge dielectrique intermittent 
15 et le chauffage diele ctrique permanent 

a-efficacite du chauffage dielect rique Intermittent 

Le tableau ci-dessous montre I'efficacite du chauffage dielectrique 
intermittent par rapport au chauffage dielectrique permanent, 
traditionnellement utilise. 
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Les essais sont realises dans les memes conditions (composition des 
melanges reactionnels, temperatures, catalyseurs...) 

- a I'echelle laboratoire (utilisation d'un synthewave 402) qui utilise 
le chauffage dielectrique permanent, 

5 - a Pechelle pilote a I'aide d'un gen£rateur 2450 MHz qui utilise le 
chauffage dielectrique intermittent 

- et a I'echelle production a Paide d'un generateur 915 MHz qui 
utilise le chauffage dielectrique intermittent 

La synthese testee consiste k fabriquer des polymeres d'acides gras 
10 insatures, d'esters d'acides gras insatures, d'hydrocarbures insatures, de 
derives insatures de ces composes, seuls ou en melange. 





Laboratoire 


Pilote 


Industriel 


MOp 


MOi 


Mop . 
extrapole 


MOi 


Mop 

extrapole 


Vtraite 
(mL) 


25 


2000 


2000 


200000 


200000 


RapportV 


1/1 


1/62 


1/1 


1/50 


1/1 


t reaction 
(h) 


2h15 


2h15 


^ 2h15** 


2h15 


> 2h15** 



Avec : 



Mop = chauffage micro-ondes permanent * 



26 



Mop extrapole = chauffage micro-ondes permanent dans le cas d'un 
traitement de 200kg de produit. 

Moi = chauffage micro-ondes intermittent 
Vtraite = volume reactionnel traite 

5 Rapport V = rapport entre le volume expose aux ondes 
electromagnetiques et le volume total reactionnel 

t reaction = temps reactionnel 

** : traiter une grande quantite de produits demande un temps 
reactionnel superieur ou egal a celui correspondant a une plus faible 
10 quantite. Le temps reactionnel est de 2h15 pour 25mL de produit. Aussi, 
on peut dire qu'il faudra un temps reactionnel superieur ou egal a 2h15 
pour traiter 200kg du meme melange. 



Ce tableau montre que les temps reactionnels sont inchanges que I'on 
15 travaitle sur 25mL, 2kg ou 200kg. Pourtant dans le cas des essais pilote 
et industriel (2kg et 200kg), tout le volume n'est pas soumis au chauffage 
dielectrique : 

- essai laboratoire (chauffage dielectrique permanent) : tout le 
volume est expose aux ondes electromagnetiques avec Rapport = 

20 1/1 

- essai pilote (chauffage dielectrique intermittent) : seulement 1/62 
du volume est expose au champ. 

- essai industriel (chauffage dielectrique intermittent) : seulement 
1/50 du volume est expose au champ 
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b- diminution des cofits d'investissement 

S'il fallait traiter 200 litres de produit a I'aide d'un chauffage dielectrique 
permanent, il faudrait exposer les 200 litres aux ondes 
electromagn^tiques. 

5 En travaillant a la frequence de 2450MHz, le volume maximum expose 
par applicateur est de 32mL. Cette configuration n'est pas ici 
avantageuse. II faudrait en effet 6250 applicateurs. 

En travaillant a la frequence de 915MHz, le volume maximum expose 
par applicateur est de 1L. II faudrait done 200 applicateurs 

10 Pour la presente invention, le chauffage dielectrique intermittent permet 
de n'utiliser que 4 applicateurs, soit 50 fois moins (rapport conforme a 
celui donne dans le tableau precedent) pour la meme capacite de 
production. 

On peut comparer les couts d'investissements : 

15 X = cout d'investissement d'un systeme avec chauffage dielectrique 
intermittent, 4 voies, recirculation . , 

Y = cout d'investissement d'un systeme avec chauffage dielectrique 
permanent, 200 voies, sans recirculation 

Y=10*X 

20 Le cout d'investissement serait done 10 fois plus eleve dans le cas d'un 
chauffage dielectrique permanent compare au chauffage dielectrique 
intermittent. Cela vient essentiellement du cout des applicateurs, 
nettement superieur au reste de Installation (reacteur tampon, 
pompe...) 
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REVENDICATIONS 



1 Procede de traitement thermique implique dans une synthese 
5 chimique, du type dielectrique, caracterise en ce que ledit chauffage 

uiuic^u iv^uu ooi lino oil wuviS \-*<^ 1 1 idi ii^io iiuOiiiimOi o oav uwiiv> ^uo iO 

ou les reactifs sont soumis a des ondes electromagnetiques de maniere 
intermittente, en combinaison avec un systeme de recirculation. 



2 Procede selon ia revendication 1 caracterisee en ce que les 
10 ondes electromagnetiques sont choisies dans les frequences allant de 

300GHz a 3MHz. 

3 Procede selon la revendication 2 caracterisee en ce que les 
frequences sont choisies parmi : 

> Les frequences MO et HF 

1 5 les frequences micro-ondes MO qui sont comprises entre environ 

300 MHz et environ 30 GHz, preferentiellement a 91 5 MHz (frequence 
autoris6e avec une tolerance de 1.4%) ou a 2.45 GHz (frequence 
autorisee avec une tolerance de 2%). 

les hautes frequences HF qui sont comprises entre environ 3 MHz 
20 et environ 300MHz, preferentiellement a 13.56 MHz (frequence autorisee 
avec une tolerance de 0.05%) ou a 27.12 MHz (frequence autorisee 
avec une tolerance de 0.6%). 
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4 Procecte selon Tune quelconque des revendications 1 a 3 
caracterisd en ce que tout ie volume reactionnel n'est pas expose en 
permanence aux ondes dielectriques mais que toutes les molecules du 

5 melange reactionnel sont de maniere intermittente soumises au champ. 

5 Procede selon Pune quelconque des revendications 1 a 4 
caracterise en ce que le ou les reactifs peuvent etre choisis parmi les 
produits absorbants peu les ondes electromagnetiques ou les produits 
absorbants beaucoup ou un melange des deux, additives ou non d'un 

10 ou de plusieurs catalyseurs ou adjuvants absorbant peu ou beaucoup 
et/ou de gaz de process. 

6 Procede selon la revendication 5 caracterise en ce que Ie ou les 
reactifs sont choisis parmi : . 

> huiles d'origine vegetate 

15 I'huile de colza, Phuile de tournesol, Phuile d'arachide, Phuile d'olive, 
Phuile de noix, I'huile de maTs, Phuile de soja, Phuile de lin, huile de 
carthame, huile de noyaux d'abricot, I'huile d'amande douce, Phuile de 
chanvre, Phuile de pepins de raisin, Phuile d,e coprah, Phuile de palme, 
Phuile de graine de coton, Phuile de babassu, I'huile de jojoba, Phuile de 

20 sesame, Phuile d'argan, Phuile de chardon marie, huile de pepins de 
courge, huile de framboise, Phuile de Karanja, Phuile de Neem, Phuile 
d'oeillette, Phuile de noix du Bresil, Phuile de ricin, Phuile de ricin 
deshydratee, Phuile de noisette, Phuile de germe de ble, Phuile de 
bourrache, Phuile d'onagre, Phuile de Tung, Phuile de tall ou « tall oil ». 

25 

> huiles ou graisses d'origine animate 

Phuile de cachalot, Phuile de dauphin, Phuile de baleine, Phuile de 
phoque, Phuile de sardine, Phuile de hareng, Phuile de squale, Phuile de 
foie de morue, Phuile de pied de bceuf, les graisses de boeuf, de pore, de 
30 cheval, de mouton (suits). 
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> composants d'huiles animates ou veggtales 

le squalene extrait des insaponifiables des huiles vegetales (I'huile 
d'olive, I'huile d'arachide, I'huile de colza, I'huile de germe de mai's, 
5 I'huile de coton, I'huile de lin, I'huile de germe de ble, I'huile de son de 
riz) ou bien contenu en grande quantite dans I'huile de squale. 

> hydrocarbures 

insatures : seul ou en melange, un alcene, par exemple un ou des 
hydrocarbures terpeniques, c'est a dire un ou des polymeres de 
10 I'isoprene, ou un ou des polymeres de I'isobutene, du styrene, de 
Methylene, du butadiene, de I'isoprene, du propene, ou un ou des 
copolymeres de ces alcenes. 

satures les alcanes, par exemple I'ethane, le propane. 



15 > esters satures et/ou insatures 

seul ou en melange un ou des esters obtenus par esterification entre un 
monoalcool et/ou polyol et au moins un acide gras sature et/ou 
insature ; des cires ; des beurres, des phospholipides ; des 
spingolipides ; des glucolipides. 

20 

> acides satures et/ou insatures 

seul ou en melange un ou des acides satures comme I'acide 
caprylique, I'acide laurique, I'acide myristique, I'acide palmitique, I'acide 
stearique, I'acide arachidique, I'acide behenique, I'acide lignocerique, 
25 I'acide cerotique, un ou des acides gras monoinsatires comme I'acide 
oleique, I'acide palmitoleique, I'acide myristique, I'acide petroselenique, 
I'acide erucique ; un ou des acides gras polyinsatures comme par 
exemple I'acide linoleique, les acides alpha et gamma linolenique, 
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I'acide arachidonique ; I'EPA acide eicosapenten-5c- 8c-11c-14c-oTque, 
le DHA acide dodosahexen-4c-7c-10c-13c-16c-19c-oique, un ou des 
acides comprenant des dienes conjugues ou des trienes conjugues 
comma I'acide licanique, les isomeres des acides linoleiques et 
linoleniques ; un ou des acides comprenant un ou plusieurs groupes 
hydroxyles comme I'acide ricinoleique. 



> ahools 

le glycerol, le sorbitol, le sucrose, le mannitol, le xylitol, le 
neopentylglycol, le pentaerythritol, le saccharose, la galactose, le 
glucose, le maltose, le maltotriose, le fructose, le maltitol, le lactitol, le 
lactose, le ribose, le mellibiose, le cellobiose, le gentiobiose, I'altrose, le 
gulose, les polyalkyleneglycols, les polyglycerols, les polyphenols, les 
alkylpolyglucosides, les polyglucosides, le glycol, le pentaerythritol, 
I'ethane 1,2 diol, le 1,4 butanediol, 1,6 hexanediol, les aminoalcools (par 
exemple la diethanolamine DEA la triethanolamine TEA, 3-amino 1,2 
propanediol), les epoxyalcools, les alcools gras satures ou insatures 
(exemple : myristyl alcool, oleyl alcool, lauryl aicool), les alcools 
lineaires ou ramifies, les vitamines (par exemple tocopherol, acide 
ascorbique, retinol), les sterols (dont.les phytosterols), les hemiacetals 
(par exemple 1-ethoxy -1-ethanol), les aminoalcools (par exemple 2-2'- 
amino ethoxy ethanol), les epoxyalcools (par exemple 2-3 epoxy-1- 
propanol), le propanoi, rethanol, le methanol, le tetradecyl alcool et leurs 
analogues 



> epoxydes 

seul ou en melange I'acide vernolique, I'acide cooronarique, 1 ,2-epoxy- 
9-decene, 3-4 epoxy-1-butene, 2-3 epoxy-1 -propanoi, des esters gras 
obtenus par esterification entre 2-3 epoxy-1-propanol et un acide gras 
(par exemple Cardura E10®). 
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> aminoalcools 

seul ou en melange la monoethanolamine MEA, la diethanolamine 
DEA la triethanolamine TEA, 3-amlno 1,2 propanediol, 1 -amino 2- 
propanol, 2-2'-amino ethoxy ethanol. 

5 

> amines 

iWvlAft nrimaires. secondares, tertiaires (ex: 
methylamine; dimethylamine; trimethylamine; diethylamine), les amines 
grasses (ex : amines oleiques; amines alkyles de coco), les 
10 aminoalcools (ex : monoethanolamine MEA; diethanolamine DEA; 
triethanolamine TEA; 3-amino 1 ,2-propanediol; 1-amino 2-propanol), les 
amines ethoxylees (2-2'-amino ethoxy ethanol; amino 1-methoxy-3- 
propane), ces amines pouvantt etre saturees ou non, lineaires ou 
ramifiees. 

15 

7 Procede selon la revendication 6 caracterise en ce que les huiles 
et graisses d'origine animale ou vegetale, ainsi que leurs derives, 
peuvent subir un traitement prealable visant a les rendre plus reactifs ou 
au contraire moins reactifs ( aussi bien un reactif isole qu'un melange 

20 reactionnel comportant deux ou plusieurs composants, ces melanges 
reactionnels pouvant comporter des proportions equivalentes de chaque 
composant ou certains composants pouvant etre majoritaires). 

8 Procede selon la revendication 6 ou 7 caracterise en ce que les 
alcools ainsi que leurs derives peuvent subir un traitement prealable 

25 visant a les rendre plus reactifs ou au contraire moins reactifs comme par 
exemple I'hydrogenation, I'hydroxylation, I'epoxydation, la phosphitation, 
lasulfonation. 

9 Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 8 
caracterise en ce que il emploie comme catalyseurs ou adjuvants: 
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> catalyseurs 

les catalyseurs acides usuels (acide paratoluenesulfonique, acide 
sulfurique, acide phosphorique, acide perchlorique...). les catalyseurs 
basiques usuels (soude, potasse, alcoolate de metaux alcalins et de 
metaux alcalino-terreux, acetate de sodium, triethylamines, derives de 
pyridine...), les resines acides et/ou basiques de type Amberlite™ , 
Amberlyst™, PuroliteT M , Dowex™, Lewatit™, les zeolithes et les enzymes, 
les noirs de carbone et les fibres de carbone activees. 

10 Pro-cede selon Tune quelconque des revendications 1 a 9 
caracterise en ce que ie volume expose aux ondes electromagnetique 
est : . 

avec 

- 1 generateur a magnetrons de 6kW fonctionnant a la frequence de 
2450MHz pour les traitements laboratoires 



- 1 generateur a magnetrons de 60kW fonctionnant a la frequence 
de 915MHz pour les traitements industriels 





D (mm) 


H (mm) 


Vexp 
unitaire 


Nombre de 
reacteurs 


Vexp total 


Pilote 


30 


45 


32 mL 


- 1 


32mL 


Industriel 


100 


124 


1L 


4 


4L 



Avec : 

D = diametre des reacteurs cylindriques = 2R 
H = hauteur du guide d'onde 
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Vexp unitaire = volume expose en permanence aux ondes pour un 
reacteur 

Vexp total= volume expose en permanence aux ondes pour les 
5 reacteurs 

V (expose au champ) = n * R 2 *H 

1 1 Dispositif pour la mise en oeuvre du procede selon Tune 
quelconque des revendications 1 a 10 caracterise en ce que il comprend 
10 ou est constitue : 

-A 

- de pompes 

- de reacteurs soumis au champ electromagnetique 

- d'un systeme dielectrique : applicateurs cheminees, guides 
15 d'ondes generateur, iris, piston de court circuit, systemes de 

refroidissement 

- de reacteurs tampon 

- de bacs 

- d'un circuit de gaz, pr§ferentiellement de gaz inerte tel que I'azote 
20 - de condenseurs 

- d'appareils de mesure 

-et notamment B 
- de pompes 
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La ou les pompes sont a debit variable. 

II peut s'agir de pompe doseuse d'alimentation et/ou de pompe de 
recirculation et/ou de pompe a vide. Le debit de la pompe de 
recirculation influe sur le temps de passage d'une molecule sous les 
ondes. 

Les pompes peuvent etre choisies a titre indicatif parmi les pompes a 
palettes ou a piston. 

-d'un ou de plusieurs reacteurs soumis aux ondes electromagnetiques 

a) Les reacteurs soumis au champ electromagnetique n'absorbent pas 
les ondes (pyrex, quartz...). 

b) Us sont traditionnellement de forme cylindrique. 

c) lis sont positionnes a i'interieur des applicateurs. 

- d'un systeme dielectrique: applicateurs d'energie, cheminees, guides 
d'ondes, gerierateur, iris, piston de court circuit, systemes de 
refroidissement 

a) Les applicateurs sont formes de cavites monomodes qui resonnent a 
la frequence d'emission selon un rayonnement dans le sens du guide 
d'onde. 

b) Les cheminees empechent les fuites d'ondes vers I'exterieur du guide 
d'onde. Elles sont preferentiellement de forme cylindrique conique, 
comme indique dans la demande de brevet FR N°01 08906 du present 
Demandeur pour limiter la presence d'arcs electriques. 

c) Le ou les guides d'onde vehiculent les ondes electromagnetiques. 
Chaque guide d'onde peut etre subdivise en deux et seulement deux 
guides d'ondes. 
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d) Les generateurs utilises sont des generateurs micro-ondes ou hautes 
frequences 

e) Les frequences micro-ondes MO sont comprises entre environ 300 
MHz et environ 30 GHz, preferentieliement a 915 MHz (frequence 

5 autorisee avec une tolerance de 1.4%) ou a 2.45 GHz {frequence 
autorisee avec une tolerance de 2%). 

f) Les hautes frequences HF sont comprises entre environ 3 MHz et 
environ 300MHz, preferentieliement & 13.56 MHz (frequence autorisee 
avec une tolerance de 0.05%) ou a 27.12 MHz (frequence autorisee 

10 avec une tolerance de 0,6%). 

g) Les generateurs sont munis d'organe de securite qui taisse passer les 
ondes incidentes et fait deriver les ondes reflechies vers une charge a 
eau ou les ondes sont absorbees 

h) lis necessitent egalement Pusage d'iris, de piston de court circuit pour 
15 attenuer la puissance reflechie et favoriser ('absorption de la puissance 

emise par le generateur par le melange reactionnel. 

i) Le systeme est muni de systemes de refroidissement pour eviter toute 
surchauffe, 

-de reacteurs tampon 

20 Les reacteurs tampon permettent de trailer une plus grande quantite de 
melange reactionnel. 

-de bacs 

Le systeme est muni de bac(s) d'alimentation, de bac(s) recette, de 
bac(s) de filtration. 

25 - de circuits de gaz 

Les traitements thermiques sont realises sous une atmosphere normale 
ou riche en oxygene ou de preference inerte. 
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- d'appareils de mesure 

Le systeme est equipe d'appareils de mesure tels que des manometres, 
des thermocouples, des debitmetres. 

5 12 Dispositif selon la revendlcation 11 caracterise en ce que le 
procede peut etre utilise en dynamique ou continu. 



13 Dispositif selon la revendication 11 ou 12 caracterise en ce que il 
emploie comme applicateur d'energie 

* 

10 > type d'applicateurs d'energie 

Pour les applicateurs hautes frequences, il s'agit 
essentieliement : 

- d'applicateurs de type capacitif formes de deux armatures* de 
15 condenseur entre lesquelles est appliquee la tension haute 

frequence du generateur. lis sont utilises pour le traitement 
thermique de materiaux dont le volume constitue un 
parallelepipede dont I'un des cotes est suffisamment epais 
(>1 Omm). 

20 - d'applicateurs a barreaux pour materiaux plans, constitues 
d'electrodes tubulaires ou en barres. Us sont utilises pour le 
traitement thermique de materiaux dont le volume constitue un 
parallelepipede dont I'un des cotes n'est pas suffisamment epais 
(<10mm). 
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d'applicateurs pour materiaux filiformes, formes de boucles. 
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Pour les applicateu rs micro-ondes, on peut citer : 

- les applicateurs a champ localise : cavite monomodale 

- les applicateurs a champ diffus : cavite multimodal 

- les applicateurs a champ proche : guide a antennes rayonnantes, 

5 

14 Dispositif selon Tune quelconque des revendications 11 k 13 
caracterise en ce que 



- Le systeme « monomode » (champ localise) qui est forme de 
10 cavites mono-modes resonnant a la frequence d'emission selon 

un rayonnement dans !e sens du guide, est prefer§ au 
« multimode » (champ diffus). 

- L'applicateur est muni de cheminees cylindriques usuelles. 

- Le dispositif comprend une bonne ventilation par de Pair humide 
15 ou par un autre gaz comparable au niveau de ses constantes 

dielectriques (exemple: hexafluorure de souffre SF6 sous 1 bar) 
ou des formes de cheminees adaptees de maniere a evacuer 
I'electricite statique qui se forme sur la paroi externe du reacteur. 



20 15 Dispositif selon Tune quelconque des revendications 11 a 14, 
caracterise en ce que on emploie une geometrie de chemin^e, 
notamment cheminee conique. 



16 Dispositif selon Tune quelconque des revendications 11 a 15 
25 caracterise en ce que le reacteur est traditionnellement de forme 
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cylindrique, son diametre ne pouvant pas depasser la largeur du guide 
d'onde. 

17 Dispositif selon Tune quelconque des revendications 11 a 16 
caracterise en ce que dans ,le cas des applicateurs micro-onde 
monomode, sous 2450MHz, la largeur du guide d'onde preconisee pour 
rester en mode TE 0.1 (Transverse Electrique) se situe entre 70 et 100 
mm environ, et plus particulierement a 90mm. 

18 Dispositif selon Tune quelconque des revendications 11 a 16 
caracterise en ce que dans le cas des applicateurs micro-onde 
monomode, sous 915MHz, la largeur du guide d'onde preconisee pour 
rester en mode TE 0.1 (Transverse Electrique) se situe vers 250mm. 

19 Dispositif selon Tune quelconque des revendications 11 a .18 
caracterise en ce que le systeme dielectrique comporte des 
applicateurs, cheminees, guides d'ondes, generateur, iris, piston de 
court circuit, systemes de refroidissement, comme suit : <\ 

Les applicateurs sont formes de cavites monomodes qui 
resonnent a la frequence d'emission selon un rayonnement dans le sens 
du guide d'onde. 

Les cheminees empechent les fuites d'ondes vers I'exterieur du 
guide d'onde. Elles sont preferentiellement de forme cylindrique 
conique, comme indique dans la demande de brevet FR N°01 08906 du 
present Demandeur pour timiter la presence d'arcs electriques. 

Le ou les guides d'onde vehiculent les ondes electromagnetiques. 
Chaque guide d'onde peut etre subdivise en deux et seulement deux 
guides d'ondes. 

on fait egaiement I'usage d'iris, de piston de court circuit pour 
attenuer la puissance reflechie et favoriser Tabsorption de la puissance 
emise par le generateur par le melange reactionnel. 
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20 Procede et Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 
a 1 9 caracterise en ce que les traitements thermiques sont realises sous 
une atmosphere normale ou riche en oxygene ou de preference inerte. 

5 

21 Applications du procede selon Tune quelconque des 
revendications 1 k 10 et 20 et du dispositif selon Tune quelconque des 
revendications 11 a 19 dans toutes les « applications thermiques » 
c l est-a-dire les syntheses chimiques impliquant un traitement thermique 

10 et qui font intervenir un seul reactif, ou un melange de reactifs, en 
proportions variables, avec ou sans catalyseurs, avec ou sans gaz de 
« process » . 

22 Applications selon la revendication 21 caracterisees en ce que en 
tant qu' « applications thermiques », on peut citer, a titre d'exemples 

15 non limitatifs, les reactions d'esterification, transesterification, 
epoxydation, sulfatation, phosphitation, hydrogenation, peroxydation, 
isomerisation, deshydratation, quaternisation, amidification, 
polymerisation, polycondensation, et tous les traitements usuels comme 
la decoloration, la d6sodorisation et les autres systemes d'elimination de 

20 composes volatils. 

23 Applications du procede selon Pune quelconque des 
revendications 1 a 10 et 21 et du dispositif selon Tune quelconque des 
revendications 11 a 19 a toutes les reactions de la « lipochimie ». 

24 Applications du procede selon Tune quelconque des 
25 revendications 1 a 10 et 21 et du dispositif selon Tune quelconque des 

revendications 11 a 19 pour fabriquer des polymeres d'acides gras 
insatures, d ! esters d'acides gras insatures, d'hydrocarbures insatures ou 
de derives de ces produits k Taide d'un chauffage dielectrique 
intermittent sous micro-ondes. 
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25 Applications particulteres du procede selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 10 et 21 et du dispositif selon I'une quelconque des 
revendications 11 a 1 9 a la synthese de : 

polyglycerol 



esters de polyglycerol 



dioletate de polyglycerol-6 



tristearate de polyglycerol-2 
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